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Abstract of EP0908430 

Production of dicyanodiamide-containing urea 
fertilizer granulates comprises introducing 
dicyanodiamide into a urea melt having a low 
water and biuret content, mixing the melt 
obtained, granulating the resulting 
dicyanodiamide-containing urea melt with 
dicyanodiamide-containing urea particles in a 
fluidised bed granulator and separating the 
granulates formed. Production of 
dicyanodiamide-containing urea fertilizer 
granulates comprises: (a) introducing 3-10 wt.% 
of dicyanodiamide into a urea melt having a low 
water and biuret content; (b) turbulently mixing 
the melt obtained; (c) spraying the resulting 
dicyanodiamide-containing urea melt at 120-140 
degrees 0 on to finely divided dicyanodiamide- 
containing urea particles in a fluidised bed 
granulator using a single jet nozzle; and (d) 
separating the granulates formed in the fluidised 
bed at 70-90 degrees 0. 
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Beschrelbung 

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfah- 
ren zur Herstellung von Dicyandiamid-enthaltenden 
Harnstoff-Dungemittei-Granulaten in einem Wirbelbett- 
Granulator. 

[0002] Es ist allgenfiein bekannt, daB Stlckstoff-DQn- 
gennittel aus Amid- und/oder Amnnonium-Verbindungen 
nach dem Dungen Im Boden biochemisch In Nitrat um- 
gewandelt und von den Pflanzen uberwiegend in dieser 
Form als Nahrstoff aufgenommen werden. Nachteillg ist 
hierbei, daB dies in der Regal mit Stickstoffverlusten 
verbunden ist, da die Bildung des Nitrats deutlich 
schnellerverlauft als dessen Aufnahme durch die Pflan- 
zen. Seit Jahren werden deshalb Moglichkelten be- 
schrleben, durch sogennannte Nitriflkationsinhibitoren 
diesen ProzeB der RIanzenpliysiologie anzupassen. 
Eine Mdglichkeit besteht In der Zugabe von Dteyandia- 
mid als Nitrlfikationstnhibitor zum Dunger, an deren 
technologisclier Umsetzung auch fur den weltweit am 
meisten eingesetzten Stickstoffdunger Hamstoff seit 
Jahren gearbeltet wird. 

[0003] GemaB der DE-OS 3 237 905 werden granu- 
lierte Stickstoff-Dungemittel mit einer KorngroBe von 3 
bis 16 mm, vorzugsweise 6 bis 10 mm, und einem Di- 
cyandlamid-Gehalt von 1 bis 30 Gew.-% beschrleben 
und dabei nachgewiesen, daB die Stickstoffhemmende 
Wirkung mit zunehmender TeilchengroBe bis 8 mm an- 
steigt. Genaue Angaben uber die Herstellung der ent- 
sprechenden Granulate sind dieser Offenlegungsschrift 
nicht zu entnehmen. 

[0004] In der EP-A 376 853 wird die Herstellung von 
homogenen Stiokstoff-Dungemlttein in Granulatform 
durch Zugabe von Dicyandlamid und Ammoniumthio- 
sulfat zu einer Hamstoffschmeize beschrieben. Damit 
sich das Dicyandlamid und das Ammoniumthiosulfat In 
der Hamstoffschmeize gut auflosen, muB die Hamstoff- 
schmeize bevorzugtmindestens 2 Gew.-% Feuchtigkeit 
enthalten. Die so erhaltene Dlcyandiamid-haltige Ham- 
stoffschmeize wird In Trommel- Oder Rdhrengranulato- 
ren verarbeitet. 

[0005] Die in der DE-OS 3 543 920 beschriebenen 
Stickstoffdungemittel mit Langzeitwirkung konnen 
durch Vermischen der Ausgangsstoffe Harnstoff, Di- 
cyandlamid, Calciumcarbonat und Kohlenstoff und an- 
schlieBendes Granulleren nach technisch bekannten 
Verfahren hergestellt werden. In einer bevorzugten Aus- 
fuhrungsfomri werden diese Stickstoffdungemittel her- 
gestellt, indem einer waBrigen Hamstoff losung unter 
C02-Begasung Kalkstickstoff zugegeben wird und das 
entstehende Reaktlonsgemlsch beisplelsweise mittels 
Spruhgranulatlon im FlieBbett verarbeitet wird. 
[0006] GemdB der US-4,309,206 werden HarnstofT- 
Dicyandlamid-Dungemlttel hergestellt durch Schmel- 
zen von Harnstoff zusammen mit Dicyandiamid bei 
Temperaturen von nicht uber 1 25 und nachfolgendes 
Verartelten mit Hilfe von Prillierverfahren. Hierbei ent- 
stehen erhebliche Mengen von Ammoniak, die haufig 
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das nachteiligeZumischen von Sauren zur BIndung des 
Ammoniaks erforderlich machen. 
[0007] Aus der EP-A 19 881 sind Harnstoff korner mit 
verbesserten anwendungstechnischen Eigenschaften 

5 und einem Gehalt von 0, 1 bis 3,5 Gew.-% Dicyandlamid 
bekannt, die durch Prillieren einer Dk:yandlamid-hatti- 
gen Hamstoffschmeize hergestellt werden. Die Zugabe 
von Dicyandiamid fuhrt dabei zu einer erhohten Festig- 
keit, Bruchunempfindlichkeit und besseren FlieBfahig- 

10 keiten der Harnstoffprllls. Aufgrund der durch den Prill- 
prozeB bedingten geringen TeilchengroBe von ubllcher- 
welse 1 ,5 bis 2,0 mm und des geringen Dicyandiamld- 
Gehaltes von maximal 3,5 Gew.-% ist die Nitrifikations- 
wirkung derartiger Prills nicht optimal. 

15 [0008] SchlieBilch wird in der DD 1 59 988 ein Verfah- 
ren zur Granulierung von Harnstoff-Dicyandiamid-Dun- 
gern beschrieben, wobel das Dicyandiamid In Mengen 
von 5 bis 50 Gew.-% DIcyandlamld-N in einer waBrigen 
Harnstoff losung bei Temperaturen von 50 bis 95 °C ge- 

20 lost und anschlieBend in einer Wirbelschicht granuliert 
wird. Besonders nachteillg ist dabei die Tatsache, daB 
das Wasser, welches durch die Harnstoffldsung in die 
Granulatlonsflussigkelt eingebracht wurde, technisch 
und energetisch sehr aufwendig wahrend des Granula- 
ns tionsprozesses in der Wirbelschicht wieder verdampft 
werden muB. Die Wasserverdampf ung erfordert hierbei 
hohe Ven/veilzeiten im Wirbelbett und Granulationstem- 
peraturen von > 100 °C. Hohe Verweilzeiten und Tem- 
peraturen fOhren belm Hamstoff jedoch bekannterma- 

30 Ben zur Bluret-Bildung, welches als Pflanzenglft wirkt 
und somit unerwunscht ist. AuBerdem kommt es bei die- 
sen sehr hohen Granulationstemperaturen auch beim 
Dicyandiamid zu nicht unerheblichen Zersetzungsver- 
lusten. Um uberhaupt nennenswerte Wassemnengen 

3s dabei verdampfen zu konnen, miissen die Tropfchen 
der Granulationslosung auf < 1 00 jim mit Hilfe von Zwei- 
stoff-DCisen zerstaubt werden. Damit erstarren viele 
Schmelzetropfchen, bevor sie auf die Granulatteilchen 
auftreffen, so daB sie mit der Luft als Staub aus dem 

40 GranulationsprozeB ausgetragen werden. Aus diesen 
Grund konnen derartlge Verfahren nur unter Zuhllfenah- 
mevon Granulationsadditiven betrieben werden, die als 
Kristallisationsverzogerer fungleren. 
[0009] Der vorilegenden Erfindung lag daher die Auf- 

45 gabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung von Di- 
cyandiamid enthaltenden Hamstoff-Dungemlttel-Gra- 
nulaten zu entwickein, welches die genannten Nachteile 
des Standes der Tech nik nicht aufweist, sondern mit ge- 
ringemtechnischen Aufwand die Herstellung von homo- 

50 genen Dicyandlamid-haltigen Harnstoff-Diingemittel- 
Granuiaten bei geringen Dicyandiamid-Verlusten er- 
mdglteht, die einen niedrigen Biuret-Gehalt und eine ho- 
he nitrrfikationshemmende Wirkung aufweisen und 
gleichzeltig ausgezeichnete Festigkeits- und Lagerei- 

55 genschaften besitzen. 

[0010] Diese Aufgabe wurde erfindungsgemaB da- 
durch geldst, daB man 
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a) in eine Wasser- und Biuret-arme Harnstoff- 
schmelze 3 bis 1 0 Gew.-% Dicyandiamid bezogen 
auf das Gewicht der Harnstoffschmelze einbringt 
und diese Schmelze turbulent vermischt sowie 

b) anschlieBend die Dicyandiamid-haltige Harn- 
stoffschnfieize mit einer Temperatur von 1 20 bis 1 40 

"C in einem Wirbelbett-Granulatorauf felnteillge Di- 
cyandlamid-haitige Harnstoff-Partikel mit Hilfe ei- 
ner Einstoff-Duse aufspruht und die im Wirbelbett 
be! einer Temperatur von 70 bis 90 gebiideten 
Granulate abtrennt. 

[0011] Hierbei wurde uberraschenderweise gefun- 
den, daB bei der Zugabe des Dicyandiamids zu der 
Wasser- und Biuret-annen Harnstoffschmelze dieTem- 
peraturabsenkung durch die negative Losungswamne 
des Dicyandiamids mit einer Absenkung des Erstar- 
rungspunktes der Harnstoffschmelze einhergeht, so 
da3 sich das Dicyandiamid sehr rasch, d. h. in der Regel 
in wenigerals 60 Sekunden, lost. 
[0012] Ebenfalls nicht vorhersehbar war der Effekt, 
da(3 das Dicyandiamid wahrend der Granulierung als 
extremer Kristallisatlonsverzogerer wirkt und den Er- 
starrungspunkt im Wirbelbett auf unter 1 00 °C absenkt, 
so daB die Granulierung bei optimalen Temperaturen 
stattfinden kann. 

[001 3] Das Verfahren entsprechend der vorliegenden 
Erfindung umfaBt mindestens die beiden Stufen a) und 
b). In der ersten Stufe a) werden in eIne Wasser- und 
Biuret-arme Harnstoffschmelze 1 bis 10 Gew.-%, vor- 
zugsweise 4 bis 8 Gew.-%, Dicyandiamid bezogen auf 
das Gewicht der H am stoff schmelze eingebracht Die 
Harnstoffschmelze sollte hierbei vorzugsweise einen 
Wassergehalt von < 0,5 Gew.-% und einen Biuret-Ge- 
halt von ebenfalls < 0,5 Gew.-% aufweisen. Die Verwen- 
dung dieser Wasser- und Biuret-annen Harnstoff- 
schmelzen ermoglicht den Einsatz von Einstoff-Dusen 
fur die Wirbelbett-Granulation entsprechend Stufe b). 
[0014] Es 1st hierbei als erfindungswesentlich anzu- 
sehen, daB nach dem Einbringen des Dicyandiamids In 
die Harnstoffschmelze diese turbulent vennlscht wird, 
wobei diese turbulente Vennischung mit den ubiichen 
Apparaturen bspw. In Form von Mischern Oder Disper- 
gatoren und nach bekannten Methoden wahrend einer 
bevorzugten Zeitdauervon 10 bis 120 Sekunden erfol- 
gen kann. 

[0015] Im AnschluB daran wird entsprechend der 
Granulationsstufe b) die Dicyandiamid-haltige Harn- 
stoffschmelze mit einer Temperatur von 120 bis 1 40 *'C, 
vorzugsweise 125 bis 135 ""C, In einem Wirbelbett-Gra- 
nulator auf feinteilige Dicyandiamid-haltige Harnstoff- 
Partikel, die eine bevorzugte mlttlereTeilchengroBe von 
0,1 bis 3,0 mm (mittels Siebanalyse ennittelt) aufwei- 
sen, mit Hilfe einer Einstoff-Duse aufgespruht. Durch 
die extreme kristallisationsverzogerndeWirkungdes Di- 
cyandiamids bleiben die Schmelzetropfchen mit einem 
bevorzugten mittleren Durchmesser von 250 bis 500 ^m 
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lange flussig und haben eine hohe statistische Wahr- 
scheinlichkeit, in flussiger Form auf die feinteiligen Di- 
cyandiamid-haltigen Harnstoff-Partikel zu treffen und 
diese zu beschichten, so da(3 die Staubbildung und die 

5 Agglomerisatlonsrate wahrend der Granulierung auf ein 
Minimum reduziert werden kann. 
[0016] Aufgrund dieser kristallisationsverzogemden 
Wirkung des Dicyandiamids ist es moglich, die Granu- 
lierung im Wirbelbett bei einer Temperatur von 70 bis 90 

10 °c durchzufuhren. Hierbei wird die zur Erzeugung des 
Wirbelbettes erforderliche Luft so temperlert, daB die 
Temperatur im Wirbelbett sich auf den gewunschten 
Wert einstellt. Aufgrund dieser relativ niedrigen Wirbel- 
bett-Temperaturen Ist eine schonende Granulierung mit 

^5 geringer Biuret-Blldung sowIe Dicyandiamid-Zerset- 
zung moglich. 

[0017] GemaB einer bevorzugten Ausfuhrungsform 
wird die Granulationsstufe In der Fonn durchgefuhrt, 
daB das Wirbelbett wahrend der Granulierung mit Hilfe 

20 eines Sprudelluft-Stromes im Bereich der Eindiisungs- 
stelle aufgelockert wird. Dieser Auflockerungseffekt 
wird vorzugsweise dadurch errelcht, daB die Schmeize- 
dusen von dem Spmdelluft-Strom umhuilt werden. 
[0018] Im AnschluB an die Granulierung werden die 

25 gebiideten Dicyandlamld-haltigen Harnstoff-Granulate 
aus dem WIrbelbett-Granulator entfemt und gemaB ei- 
ner bevorzugten Ausfuhrungsfonn mit den ubiichen Vor- 
richtungen in drel Komfraktionen aufgetrennt, und zwar 
in das Feinkorn mit einer TeilchengroBe < 1,6 mm, das 

30 Gutkorn mit einer TeilchengroBe von 1 ,6 bis 5,0 mm so- 
wie das Grobkorn mit einer TeilchengroBe > 5 mm. Bel 
dieser bevorzugten Verfahrensvariante wird das Fein- 
kom und/oder das auf eine bevorzugte mittlere Teil- 
chengroBe von 1 ,0 bis 2,0 mm (mittels Siebanalyse er- 

35 mittelt) zerkleinerte Grobkorn In den Wirbelbett-Granu- 
iator gemaB Stufe b) recyciisiert. Das Gutkorn kann 
nach der Abkuhlung ohne weitere Aufarbeitung als ver- 
kaufsfahiges Produkt in den Handel gelangen. 
[0019] Der In der Granultlonsstufe b) entstehende 

40 Staub wird vorzugsweise einer Trocken- oder NaBab- 
scheidung unterworfen und die dabei gebiidete Dicyan- 
diamid-haltigen Harnstoffpartikel oder -losungen kon- 
nen ohne weiteres wiederverwertet werden, Indem man 
diese (ggf. nach einer weitgehenden Entfernung von 

45 Wasser) in die Harnstoffschmelze zuruckfuhrt. 

[0020] Mit Hilfe des erfindungsgemdBen Verfahrens 
lassen sich homogene Dicyandiamid-haltige Harnstoff- 
Granulate mit einer hohen nitrifikationshemmenden 
Wirkung und ausgezeichneten Festigkeits- und Lager- 

50 elgenschaften herstellen, wobei dieses Verfahren we- 
gen seines geringen technlschen und energetischen 
Aufwandes besonders gut fur den technlschen Einsatz 
geeignet ist. 

[0021] Die nachfolgenden Beispiele sollen die Erfin- 
55 dung naher veranschaulichen. 
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Beispiel 1 

[0022] Die Verfahrensvariante gemaB Beispiel 1 ent- 
spricht dem in Abbildung 1 dargestellten Verfahren. 
[0023] 975 kg/h Harnstoffschmeize, die 0,4 Gew.-% 
Biuret und 0,2 Gew.-% Wasser enthalt, gelangen uber 
Rohrleitung 1 mit einer Temperatur von 140 °C in den 
Vorlagebehalter 2, wo 51,5 l(g/h kristallines Dicyandia- 
mld zugemlsclit warden. Das Dicyandiamid gelangt 
iiber Leitung 3 in die Dosierschnecke 4 und von dort 
uber Leitung 5 in den Vorlagebehalter 2. Aus dem Vor- 
lagebelialter 2 wird mittels Pumpe 6 die Hamstoff- 
schmelze uber Rohrleitung 7 in den Granulator 8 zu 50 
Gew.-% auf feinteilige Dicyandiannid-haltige Harnstoff- 
Partikel mit einer mittleren TeilchengroBe von 1,5 mm 
gesprltzt. Uber das Druckregelventil 9 wird der Spritz- 
druck auf 10 bar eingesteilt und 50 Gew.-% der IHam- 
stoffschmelze in den Vorlagebehalter 2 rezirkuliert. 
[0024] Das in den Vorlagebehalter 2 dosierte Dicyan- 
diamid lost sich infolge derTurbulenz in 50 Sekunden, 
wobei die Temperatur der Harnstoffschmeize auf 1 32 °C 
sinkt. Die Granulation erfolgt in einem herkommiichen 
Wirbelbett-Granulator, wobei das Wirbelbett durch Bo- 
denluft 1 0 gebildet wird, die durch eine perforierte Platte 
gelangt. Eingespritzt wird mittels einer Einstoff-Duse 11 
in einen Bereicii, wo durch Sprudelluft iiber Leitung 12 
das Wirbelbett aufgelockert ist. Die Granulationstempe- 
ratur betragt 79 °C. 25 kg/h Staub aus dem Wirbelbett 
1 3 warden uber den Abscheider des Granulators 8 uber 
Kanal 14 in einen NaBabscheider (nicht dargestellt) ge- 
geben. Die entstehende Hamstoff-Losung wird in den 
Harnstoff-ProzeB zuruckgefiihrt. 
[0025] Das aus dem Granulator 8 mit 79 °C austre- 
tende Granutat geht iiber Rohrleitung 15 zum Sieb 16, 
wo es in drei Fraktionen getrennt wird. Grobkorn (> 5 
mm) wird Uber Kanal 1 7 derMOhle 1 8 zugefuhrt und dort 
auf eine mittlere KorngroBe von 1 ,5 mm zerkleinert. Das 
Feinkorn (< 2 mm) wird zusammen mit dem zerkleiner- 
ten Grobkorn iiber Leitung 19 in das Wirbelbett 13 re* 
cyclisiert, wo es durch aufgespritzte Schmeize vergro- 
Bert wird. 1 000 kg/h Gutkorn werden uber Leitung 20 
ausgeschleust. Das Dicyandiamid-haltige Harnstoff- 
Granulat hat einen mittleren Durchmesser von 3,5 mm, 
eine statische Harte von 50 N, einen Wassergehalt von 
0,1 Gew.-%, einen Biuretgehalt von 0,60 Gew.-% und 
einen Dicyandiamid-Gehalt von 5 Gew.-%. 

Beispiel 2 

[0026] Die Verfahrensvariante gemaB Beispiel 2 ent- 
spricht dem in Abbildung 1 dargestellten Verfahren. 
[0027] 50,5 kg/h kristallines Dicyandiamid wird bei ei- 
ner Temperatur von 134 ''C mit 955 kg/h Harnstoff- 
schmeize, die 0,2 Gew.-% Biuret und 0,2 Gew.-% Was- 
ser enthalt, im Vorlagebehalter 2 mit Hilfe eines Disper- 
gators in 30 Sekunden gelost. Aus dem Vorlagebehalter 
2 wird mittels Pumpe 6 die Harnstoffschmeize in den 
Granulator 8 zu 60 Gew.-% auf feinteilige Dteyandiamid- 
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haltige Harnstoffpartikel mit einer mittleren Teilchengro- 
Be von 1 ,3 mm gespriiht. 40 Gew.-% der Harnstoff- 
schmeize rezirkulieren iiber ein Dnjckregelventil in den 
Vorlagebehalter 2, das den Spritzdruck auf 9 bar ein- 
5 steltt. 

[0028] Die Granulierung erfolgt im Wirbelbettgranula- 
tor 8 bei einer Betthohe von 300 mm, wobei das Bett 

durch Bodenluft 10, die mit einer Geschwindigkeit von 
2 m/s durch eine perforierte Platte stromt, gebildet wird. 

10 Die Dicyandiamid-haltige Schmeize wird mittels Ein- 
stoff-Duse 11 in einem Bereich verspritzt, wo das Wir- 
belbett ortlich durch Sprudelluft iiber Leitung 1 2 zusatz- 
lich aufgelockert ist. Sprudelluft und Wirbelluft werden 
mittels Heizregister so temperiert.daB die Granulations- 

15 temperatur 80 *'C betragt. 30 kg/h Staub werden uber 
Leitung 14 in einem Zyklon (nicht dargestellt) zugefuhrt, 
25 kg/h davon abgeschieden, danach in den Vorlage- 
behalter 2 rezirkuliert und dort gelost. Das aus dem Gra- 
nulator 8 mit 80 "C austretende Granulat wird analog 

20 Beispiel 1 weiterbehandelt. 

[0029] 1 000 kg/h Gutkorn werden uber Leitung 20 
ausgeschleust. Das Dicyandiamid-haltige Harnstoff- 
Granulat hat einen mittleren Durchmesser von 3,4 mm, 
eine Harte von 45 N , einen Wassergehalt von 0,2 Gew.- 

25 %, einen Biuretgehalt von 0,45 Gew.-% und einen Di- 
cyandiamid-Gehalt von 5 Gew.-%. 

PatentansprOche 

30 

1. Verfahren zur Herstellung von Dicyandiamid ent- 
haltenden Harnstoff-Diingemittel-Granulaten, wo- 
bei man 

35 a) in eine biuret-amne Hamstoffschmeize, de- 

ren Wassergehalt < 0,5 Gew.-% betragt, 3 bis 
1 0 Gew.-% Dicyandiamid, bezogen auf das Ge- 
wicht der Hamstoffschmeize, einbringt und die- 
se Schmeize turbulent vermischt, sowie 

40 b) anschlieBend die Dicyandiamid-haltige 

Hamstoffschmeize mit einer Temperatur von 
120 bis 140 °G in.einem Wirbelbett-Granulator 
auf feinteilige Dicyandiamid-haltige Harnstoffp- 
artikel mit Hilfe einer Einstoff-Diise aufspriiht 

45 und die im Wirbelbett bei einer Temperatur von 

70 bis 90 ""C gebildeten Granulate abtrennt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dal3 die Harnstoffschmeize einen Biuret- 

50 gehalt < 0,5 Gew.-% besitzt. 

3. Verfahren nach den Anspriichen 1 oder2, dadurch 
gekennzeichnet, daB man in Stufe a) Dicyandia- 
mid in einer Menge von 4 bis 8 Gew.-%, bezogen 

55 auf das Gewicht der Harnstoffschmeize, einbringt. 

4. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, daB die turbulente Vennischung 
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ular material formed in the fluidised bed at a 
temperature of 70 to 90° is removed. 

2. Method according to claim 1 , characterised in that 
s the urea melt has a biuret content of <0.5% by 

weight. 

3. Method according to claims 1 or 2, characterised 
in that in step a) dicyandiamide is introduced in a 

10 quantity of 4 to 8% by weight with respect to the 
weight of the urea melt. 

4. Method according to claims 1 to 3, characterised 
in that the turtDulent mixing of the dicyandiamide- 

15 containing urea melt tal<es place during a period of 
10 to 120 seconds. 

5. Method according to claims 1 to 4, characterised 
in that the finely divided dicyandiamide-containing 

20 urea particles have an average particle size of 0.1 
to 3.0mm. 

6. Method according to claims 1 to 5, characterised 
in that the dicyandiamide-containing urea melt is 

25 injected into the fluidised bed with an average drop- 
let size of from 250 to 500^m. 

7. Method according to claims 1 to 6, characterised 
In that during the granulation process the fluidised 

30 bed is loosened with the aid of a bubbling air flow 

in the region of the injection site. 

8. Method according to claim 7, characterised In that 
the dicyandiamide-containing urea meit is sur- 

35 rounded by the bubbling airflow In the injection noz- 
zle. 
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der Dicyandlamld-haltlgen Harnstoffschmeize wah- 
rend einer Zeitdauer von 10 bis 120 Sekunden er- 
folgt. 

5. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet, daB die felntelligen, DIcyandia- 
mid-haltlgen Hamstoff-Partikel eine mitttere Teil- 
chengroBe von 0,1 bis 3,0 mm aufwelsen. 

6. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 5, dadurch 
gekennzeichnet, daB man die Dicyandiamld-haltl- 
ge Harnstoffschmeize mit einer mittieren Tropfen- 
groBe von 250 bis 500 \im in das WIrbelbett eindust. 

7. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 6, dadurch 
gekennzeichnet, daB das WIrbelbett wahrend der 
Granuliemng mit Hitfe eines Sprudelluft-Stromes im 
Berelch der Eindiisungssteile aufgelockert wird. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Dicyandlamid-haltige Harnstoff- 
schmeize in der Einstoff-Duse von dem Sprudelluft- 
Strom umhullt wird. 

9. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 8, dadurch 
gekennzeichnet, daB man die in der Stufe b) ge- 
bildeten Granulate nach deren Entfernung aus der 
Wirbelschicht in drei Fraktionen, bestehend aus 
Felnkorn (< 1,6 mm), Gutkorn (1,6 bis 5,0) und 
Grobkom (> 5 mm) auftrennt und das Feinkom so- 
wie das zerkleinerte Grobkorn in das WIrbelbett des 
Granulators zuruckfuhrt. 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Grobkorn auf eine mittlere Tell- 
chengroBe von 1 ,0 bis 2,0 mm zerkleinert wird. 

11. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 10, dadurch 
. gekennzeichnet, daB man den bei der Granulation 

gebildeten Staub abscheidet und gegebenenfalls 
wiedervenwertet. 



Claims 

1. Method for producing dicyandiamide-containing 
urea fertiliser granular material, wherein 

a) into a low-biuret urea melt, of which the water 
content is <0.5% by weight, is introduced 3 to 
1 0% by weight of dicyandiamide with respect 
to the weight of the urea melt, and this melt is 
mixed In a turbulent manner, and 

b) the dicyandiamide-containing urea melt is 
then sprayed at a temperature of 120 to 1 40°C 
with the aid of an injection nozzle in a fluidised 
bed granulator onto finely divided dicyandi- 
amide-containing urea particles and the gran- 



9. Method according to claims 1 to 8, characterised 
In that after its removal from the fluidised bed the 

40 granular material formed in step b) is separated into 
three fractions consisting of fine particles (<1 .6mm), 
product particles (1.6 to 5.0) and coarse particles 
(>5mm) and the fine particles and the comminuted 
coarse particles are returned to the fluidised bed of 

45 the granulator. 

1 0. Method accordi ng to claim 9 , characterised in that 

the coarse particles are comminuted to an average 
particle size of 1 .0 to 2.0mm. 

50 

1 1 . Method according to claims 1 to 1 0, characterised 
In that dust fornied during the granulation process 
is removed and possibly reused. 



Revendications 

1 . Proc§de de preparation de granules d'engrais k ba- 
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se d'ur^e contenant du dicyanodiamide oCi 

a) on incorpore dans une matiere en fusion a 
base d'ur^e pauvre en biuret, dont la teneur en 
eau attaint < 0,5 % en poids, 3 ^ 1 0 % en poids 
de dicyanodiamide, par rapport au poids de ia 
mati&re en fusion k base d'ur^e et on m^iange 
cette matiere fondue de manidre turbulente, et 

b) on pulverise ensuite la matiere fondue a ba- 
se d'uree contenant du dicyanodiamide a une 
temperature de 120 ^ 140°C dans un granuia- 
teur d iit fluidisd sur de fines particules d'uree 
contenant du dicyanodiamide k i'aide d'une bu- 
se uniforme et on s6pare les granules fonn^s 
dans le lit fluidisS k une temperature de 70 k 
QO^'C. 

2. Precede selon la revendication 1 , caracterise en 
ce que la matiere fondue k base d'uree possede 
une teneur en biuret < 0,5 % en poids. 

3. Precede selon les revendications 1 ou 2, caracte- 
rise en ce que Ton incorpore a I'etape a) le dicya- 
nodiamide en une quantity allant de 4 d 8 % en 
poids, par rapport au poids de la matiere fondue k 
base d'uree. 

4. Precede selon les revendications 1 a 3, caracterise 
en ce que le melange turbulent de la matiere fon- 
due k base d'uree contenant du dicyanodiamide 
s'effectue sur une duree allant de 10 a 120 secon- 
des. 

5. Precede selon les revendications 1 a 4, caracterise 
en ce que les fines particules k base d'uree conte- 
nant du dicyanodiamide presentent une tailie des 
particules moyenne allant de 0,1 a 3,0 mm. 

6. Precede selon les revendications 1^5, caracterise 
en ce que i'on pulverise la matiere fondue k base 
d'uree contenant du dicyanodiamide ayant une 
taille moyenne de gouttelettes de 250 a 500 \vm 
dans le litfluidise. 

7. Precede selon les revendications 1 a 6, caracterise 
en ce que le lit f luidise est aere au cours de la gra- 
nulation k I'aide d'un flux d'air bouillonnant dans la 
zone de I'endroit de la pulverisation. 

8. Precede selon la revendication 7, caracterise en 
ce que la matiere fondue k base d'uree contenant 
du dicyanodiamide dans la buse unifomie est en- 
veloppee par le flux d'air bouillonnant. 

9. Procede selon les revendications 1 ^8, caracterise 
en ce que Ton separe les granules formes k i'etape 
b) en fonctlon de leur eiolgnementde lacolonneflul- 
disee en trois fractions, constituees du grain fin (< 
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1 ,6 mm), du bon grain (1 ,6 k 5,0) et du gros grain 
(> 5 mm) et Ton remet le grain fin et le gros grain 
broye dans le lit f luidise du granutateur. 

s 10. Precede selon ia revendication 9, caracterise en 
ce que le gros grain est broye en une taille de par- 
ticules moyenne de 1 ,0 ^ 2,0 mm. 

11. Precede selon les revendications 1 a 10, caracte- 
10 rise en ce que Ton separe la poussiere fonnee lors 
de la granulation que I'on recycle eventuellement. 
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